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© Verfahren zum Entfernen von Schwefelwasserstoff und 

© Verfahren zum Entfaman von Schwefelwasserstoff und 
Kohlendioxid aus einem Gasgemisch unter gleichzeitiger 
Herstellung eines schwefelwasserstoffhaltigen Gases, wel- 
ches slch fur die Verwendung In elnem Claus-Verfahren 
eig net, umfassend die folgenden Stufen: 

a) das Kontaktieren das Gasgemisches unter erhohtem 
Druck und im Gegenstrom mit etnam vollstandig regenarier- 
ten Lasungsmittel; 

b) das Entspannan das in Stufa a) erhaltenan beiadenen 
Losungsmittels unter Abflashen auf ainen Druck, weicher 
unter der bei der vorherrschendan Temperatursich ergeben- 
den Summa dar Partialdrucke des in dam beiadenan Lo- 
sungsmittel voriiegenden Kohlendioxida und Schwefelwas- 
serstoffs liegt; 

c) das Kontaktieren des in Stufa b) freigesetztan schwefel- 
wasserstoff- und kohlendioxidhaltigen Gases im Gegen- 
strom mit vollstandig regeneriertem Losungsmittel unter 
Bedingungen, die fur die Entfernung von Schwefelwasser- 
stoff salektiv sind; 

d) das Abstreifan von in Stufa b) nach dem Entspannan 
erhaltenan beiadenen Losungsmittels mit dem in Stufe c) 
erhaltenan Gas; und 

e) das Einspeisen des in Stufa d) erhaltenan abgestreiften 
Losungsmittels in Stufe a), 

dadurch gekennzeichnet, dafi das Losungsmittel ein tertla- 
ra8 Amin und ein physikaiisches Losungsmittel enthelt, daS 
nur ein Toil des nach dem Abflashen in Stufe b) erhaltenan 
beiadenen Losungsmittels in Stufe d) abgestreift wi'rd, daS 
das erhaltene abgastrelfta Losungsmittel ais halbregenarier- 
tes Losungsmittel in die Stufe a) an einer Stella eingespeist 
wird, die naher an der Elnspeisesteile fur das Gasgemisch 
als diejenige fur das vollstandig regenerierte Losungsmittel 
liegt, und dafi das Verfahren die folgenden weiteren Stufen 
umfafct: 

f) das Regenerieren des restiichen Teils des in Stufe b) nech 
dem Abflashen erhaltenan beiadenen Losungsmittels; 

g) das Kontaktieren des in Stufe d) erhaltenen Gases im 
Gegenstrom mit regeneriertem Losungsmittel unter Bedin- 



Kohlendioxid aus einem Gasgemisch 

gungen, welche fur die Abtrennung von Schwefelwasser- 
stoff selektiv sind; 

h) das Regenerieren des in Stufe c) erhaltenen beiadenen 
Losungsmittels; und 

i) das Regenerieren des in Stufe g) erhaltenen beiadenen 
Losungsmittels, 

wobel das Regenerieren in den Stufen f), h) und i) durch 
Erwarmen des beiadenan Losungsmittels in einer Regene- 
riersaule mit Dampf bis zu einer Temperetur im Bereich ... 
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Beschreibung 



Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Ver- 
fahren zum Entfernen von Schwefelwasserstoff und 
Kohlendioxid aus einem Gasgemisch unter gleichzeiti- 5 
ger Herstellung eines sich fur die Verwendung in einem 
Claus-Verfahren eignenden schwefelwasserstoffhalti- 
gen Gases. 

i In vielen Fallen ist es erforderlich, aus Gasgemischen 
Schwefelwasserstoff und, sofern vorhanden, andere 10 
schwefelhaltige Verunreinigungen, wie Kohlenoxysui- 
fid, zu entfernen, beispielsweise, um diese Gasgemische 
entweder fur katalytische Umwandlungen unter Ver- 
wendung schwefelempfindlicher Katalysatoren geeig- 
net zu machen, oder aber, um die Umweitverschmut- 15 
zung einzudammen, wenn die dabei erhaltenen Gasge- 
mische oder Verbrennungsgase an die Atmosphare ab- 
gegeben werden. 

Beispiele fur Gasgemische, aus denen H2S und/oder 
andere schwefelhaltige Verbindungen im allgemeinen 20 
entfernt werden mussen, sind Gase, die durch die teil- 
weise Verbrennung oder vollstandige oder teilweise 
Vergasung von 01 und Kohle erhalten worden sind, Raf- 
fmeriegase, Stadtgas, Erdgas, Koksofengas, Wassergas, 
Propan und Propen. 25 

Vielfach wird der Schwefelwasserstoff aus den ge- 
nannten Gasgemischen unter Verwendung fliissiger Lo- 
sungsmittel, welche oft basisch sind, entfernt In einer 
Vielzahl von Fallen enthalten die Gasgemische, aus de- 
nen der Schwefelwasserstoff entfernt werden soil, auch 30 
Kohlendioxid, von dem zumindest ein Teil zusammen 
mit Schwefelwasserstoff in dem fltissigen Losungsmittel 
absorbiert wird. Der Schwefelwasserstoff und das Koh- 
lendioxid werden aus diesen Gasgemischen bei dem 
Druck des betreffenden Gasgemisches entfernt, das 35 
heiBt, in vielen Fallen bei erhohtem Druck. 

Obwohl in den meisten Fallen aus den vorstehend 
genannten Grunden der Schwefelwasserstoff aus den 
Gasgemischen fast ganz entfernt werden muS, kann in 
manchen Fallen ein Teil oder aber auch alles Kohlendi- 40 
oxid in den Gasgemischen verbleiben, nachdem der 
Schwefelwasserstoff aus diesen entfernt worden ist da 
das Kohlendioxid bis zu einer bestimmten Menge der 
weiteren Verwendung des gereinigten Gases nicht im 
Wege steht Aus diesen Grunde ware ein Verfahren 45 
erstrebenswert, in welchem das Verhaltnis von aus dem 
Gasgemisch entferntem Schwefelwasserstoff zu Koh- 
lendioxid gezielt gesteuert werden kann, mit anderen 
Worten ein Verfahren, in dem die Selektivitat fur die 
Entfernung von Schwefelwasserstoff gegeniiber Koh- 50 
lendioxid gezielt geregelt werden kann. 

Bei vielen bisher bekannten Verfahren zum Entfernen 
von H2S wirft die Entf emung von Kohlenoxysulfid hau- 
fig Probleme auf, da das Kohlenoxysulfid nicht in groBe- 
rem AusmaB in dem Losungsmittel absorbiert wird; es 55 
ware daher erstrebenswert, ein Verfahren an der Hand 
zu haben, das dieses Problem lost 

Das nach der Regenerierung des fur die Entfernung 
dieser sogenannten sauren Gase aus dem Gasgemisch 
verwendeten Losungsmittels erhaltene H2S- und 60 
CCVhaltige Gas kann nicht an die Atmosphare abgege- 
ben werden, bevor nicht zumindest der groBte Teil des 
Schwefelwasserstoffs entfernt worden ist Sehr geeigne- 
terweise wird der Schwefelwasserstoff aus diesem Gas 
dadurch entfernt, daB man ihn in eiementaren Schwefel 65 
umwandelt welcher abgetrennt wird Die Umwandlung 
des Schwefelwasserstoffs in eiementaren Schwefel er- 
folgt nach dem Stand der Technik im allgemeinen mit 



Hilfe eines Claus-Verfahrens, in dem ein Teil des Schwe- r 
felwassers toffs zu Schwefeldioxid oxidiert wird und sich 
durch die Reaktion von H2S mit SO2 Schwefel und Was- 
ser bilden, und zwar mit oder ohne Zuhilfenahme eines $ 
geeigneten Katalysators. Um ein Claus-Verfahren 
durchfuhren zu konnen, muB der molare Prozentsatz 
von Schwefelwasserstoff in einem Gemisch mit CO2 
mindestens etwa 15 betragen. BetrSgt der Prozentsatz 
zwischen etwa 15 und 40, so kann das Claus- Verfahren 
so durchgefuhrt werden, daB man ein Drittel des Gases 
abtrennt, den darin enthaltenen Schwefelwasserstoff zu 
Schwefeldioxid verbrennt und anschlieBend das ent- 
standene S02-haltige Gas mit dem Rest des H2S-halti- 
gen Gases vermischt, woraufhin die Claus-Reaktion 
weiter bei erhohter Temperatur und vorzugsweise in 
Gegenwart eines Kataiysators durchgefuhrt werden 
kann. Soil ein Claus-Verfahren mit einem Gas durchge- 
fuhrt werden, welches Kohlendioxid und etwa 40 
Mol-% Schwefelwasserstoff oder daruber enthalt, so 
kann das Gas mit einer Luftmenge verbrannt werden, 
die ausreicht, um ein Drittel des Schwefelwasserstoffs in 
Schwefeldioxid umzuwandeln, und anschlieBend der 
Schwefelwasserstoff und das Schwefeldioxid zur Bil- 
dung von Schwefel und Wasser miteinander umgesetzt 
werden. 

Abgesehen von der Eignung eines Verfahrens zum 
Entfernen von H2 S und CO2 (sowie erforderlichenfalls 
COS) aus Gasgemischen, ist ein Merkmal von hohem 
technischem Interesse die fiir das Verfahren erforderli- 
che Energiemenge. Der grfiBte Teil der erforderlichen 
Energie wird fur die Regenerierung des beladenen Lo- 
sungsmittels verbraucht, wobei diese Regenerierung in 
den meisten Fallen durch Abstreifen mit Dampf erfolgt 
Der Bedarf an Dampf hangt zum groBen Teil von der 
Menge an in dem Verfahren umkufendem Losungsmit- 
tel ab; je geringer der Losungsmittelkreislauf, umso ge- 
ringer die fiir die Regenerierung erforderliche Dampf- 
menge. Auch kann hier der Grad der Belastung des zu 
regenerierenden beladenen Losungsmittels etne Rolle 
Spielen. Eine Reduzierung des Losungsmittelkreislaufs 
wiirde auch zu weiteren Kostenersparnissen beitragen, 
indem kleinere Absorptions- und Regenerierungssau- 
Ien, kleinere Warmeaustausch Vorrichtungen und weni- 
ger Losungsmittel zum Auffullen der Sauien ausrei- 
chend waren. 

Aus der DE-A-22 26 215 ist ein Verfahren zum Ent- 
fernen von Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid aus 
einem Gasgemisch unter gleichzeitiger Herstellung ei- 
nes schwefelwasserstoffhaltigen Gases, welches sich fiir 
die Verwendung in einem Claus-Verfahren eignet be- 
kannt das sich der nachstehenden MaBnahmen bedient: 

a) das Kontaktieren des Gasgemisches unter er- 
hohtem Druck und im Gegenstrom mit einem voll- 
standigregenerierten Losungsmittel; 

b) das Entspannen des in Stufe a) erhaltenen bela- 
denen Losungsmittels unter Abflashen auf einen 
Druck, welcher unter der bei der vorherrschenden 
Temperatur sich ergebenden Summe der Partial- 
driicke des in dem beladenen Losungsmittel vorlie- 
genden Kohlendioxids und Schwefelwasserstoffs 
liegt; 

c) das Kontaktieren des in Stufe b) freigesetzten 
schwefelwasserstoff- und kohlendioxidhaltigen Ga- 
ses im Gegenstrom mit vollstandig regeneriertem 
Losungsmittel unter Bedingungen, die fur die Ent- 
fernung von Schwefelwasserstoff selektiv sind; 

d) das Abstreifen von in Stufe b) nach dem Entspan- 
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nen erhaltenen beladenen Losungsmittels mit dem sentlichen frei ist Unter einem beladenen Losungsmittel 

in Stufe c) erhaltenen Gas; und ist im vorliegenden Zusammenhang ein Losungsmittel 

e) das Einspeisen des in Stufe d) erhaltenen abge- zu verstehen, welches erhebliche Anteile an Kohlendi- 

str el ften Losungsmittels in Stufe a), oxid und Schwefelwasserstoff enthalt, und unter einem 
...... • , - . . 5 hail:> beladenen Losungsmittel ein solches, das erhebli- 

wobei das Losungsmittel em physikalisches Losungs- che Mengen an Kohlendioxid aber keinen Schwefelwas- 

mittel, wie N-Methy pyrrolidon ist Die GesetzmaBig- serstoff oder nur geringe Mengen von diesem enthalt 

keuender rem physikahschen Absorption und Desorp- Das Losungsmittel enthalt ein tertiare s Amin in 

tion tragen jedoch den Besonderheiten der sauren Be- [Combination mit einem physikalischen Absorptionsmit- 
standteile der zu reimgenden Gase nicht Rechnung. ]0 tel und vorzugsweise zusatzlich Wasser 

Nach emer Ausfuhrungsform konnen das nach dem Ab- Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid konnen mit 

flashen m Stufe b) erhaltene beladene Losungsmittel tertiaren Aminen reagieren. Sehr geeignete tertiare 

SLft^ 5 f Ko r n „ taktlerun S s ^handlu„g in Stufe c) Amine sind aliphausche Amine, insbesondere solche, 

erhaltene beladene Losungsmittel noch emer wetteren welche mindestens eine Hydroxyalkylgruppe je Mole- 

Abflashbehandlung unterworfen und anschlieflend mit 15 kul enthalten. Beispiele hierfur sind Triathanolamin Tri- 

dem in Stufe c) erhaltenen Gas abgestreift werden. Das propanolamin, Triisopropanolamin. Athyldiathanola- 

so erhaltene regenerate Losungsmittel wird dann in min, Dimethylathanolamin und Diathylatbanolamin 

Stufea)verwendet Der Vorzug wird Methyldiathanolamingegeben. 

Die vorhegende Erfindung stellt nun em Verfahxen Unter einem physikalischen Absorptionsmittel ist ei- 

zur Verfugung, in welchera Schwefelwasserstoff und 2 o ne Verbindung zu verstehen, in der H 2 S und G0 2 loslich 

Kohlendioxid aus einem Gasgemisch unter gleichzeiti- sind, ohne jedoch mit dieser zu reagieren. Sehrgeeigne- 

ger Herstellung ernes sich fur d.e Verwendung in einem te physikalische Absorptionsmittel sind Sulfolan sowie 

Uaus-Verfahreneignenden Gases entfernt werden, wo- substituierte Sulfolane, Tetraathylenglykoldimethylat- 

bei in diesem Verfahren die aus dem Gasgemisch zu her, AUtohole mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen je Molekiil 

entfernendeKoh endioxidmengegesteuert werden und 25 (beispielsweise Methanol), N-Methylpyrrolidon alkv- 

das KoMenoxysulfid aus dem Gasgemisch entfernt wer- lierte Carbamide (beispielsweise Dimethylformamid) 

den kann und die Menge an in dem Verfahren umlaufen- Der Vorzug wird Sulfolan gegeben. Das Wort "Sulfolan" 

n^v^r^K ^f?^ , , , bezeichnet die Verbindung Tetrahydrothiophen- 

Das Verfahren bedient sich der vorstehend eriauter- 1,1-dioxid". 
ten MaBnahmen a) bis d) und ist dadurch gekennzeich- 30 Der Gehalt an tertiarem Amin und physikalischem 
net, daB das Losungsmittel em tertiares Amin und ein Absorptionsmittel (sowie gegebenenfalls Wasser) in 
physikalisches Losungsmittel enthalt, daB nur ein Teil dem Losungsmittel kann innerhalb weiter Grenzen vari- 
des nach dem Abflashen in Stufe b) erhaltenen belade- ierea Sehr geeigneterweise enthalt das Losungsmittel 5 
nen Losungsmittels in Stufe d) abgestreift wird, daB das bis 35 Gewichtsprozent Wasser, 15 bis 55 Gewichtsoro- 
erhaltene abgestreifte Losungsmittel als halbregene- 35 zent physikalisches Absorptionsmittel, vorzugsweise 
nertes Usungsmittel in die Stufe a) an einer Stelle ein- Sulfolan, und 10 bis 60 Gewichtsprozent tertiares Amin 
gespeist wird die naher an der Einspeisestelle fur das vorzugsweise Methyldiathanolamin 
Gas^mischalsdiejenigefardasvoUstandigregenerier- Das In-Beruhrung-Bringen des Gasgemisches mit 
te Usungsmittel Iiegt, und daB das Verfahren die fol- dem Losungsmittel in Stufe a) erfolgt unter erhohtem 
genden wetteren Stufen umfaBt; 40 Druck, das heiBt bei mindestens 5 und insbesondere bei 

. mindestens 10 bar. Sehr geeignet sind Drucken von 20 

f) das Regeneneren des resthchen Teds des in Stufe bis 100 bar. 

b) nach dem Abflashen erhaltenen beladenen Lo- Das In-Beruhrung-Bringen des Gasgemisches mit 

STSfr^M a ■ c. * * l , ^ *? LSsun g smitt el 'n Stufe a) erfolgt sehr geeigneter- 

g) das Kontaktieren des m Stufe d) erhaltenen Ga- 45 weise in einer Zone, welche 15 bis 80 Berthrungsfla- 
ses im Gegenstrom mit regenenertem Losungsmit- chen, beispielsweise Ventilboden, Glockenboden, Leit- 
tel unter Bedingungen welche fur die Abtrennung bleche und dergleichen, aufweist Oberraschenderweise 
von Schwefelwasserstoff selektiv sind; ist festgestellt worden, daB durch das erfindungsgemafle 

h) das Regeneneren des in Stufe c) erhaltenen bela- Verfahren, welches sich eines ein tertiares Amin und ein 
denen Losungsmittels; und 50 physikalisches Absorptionsmittel aufweisenden Lo- 
1) das Regeneneren des in Stufe g) erhaltenen bela- sungsmittels bedient, der Schwefelwasserstoff im we- 
denen Losungsmittels, sendichen aus dem als Einsatzmaterial verwendeten 

. . Gasgemisch entfernt werden kann. wahrend die Menge 

wobei das Regeneneren 111 den Stufen i) h) und 1) durch an in dem gereinigten Gas verbleibenden Kohlendioxid 
Erwarmen des beladenen (Losungsmittels m emer Rege- 55 reguliert wird. Diese Regulienwg kann dadurch erfol- 

™ Jtu, ZU ^ mS - Tera P eratur im Be - S en . d <* man den Losungsmittelkreislauf entsprechend 

reich von 80 bis 160 C unter Gewinnung ernes regene- steuert, das heiBt das Verhaltnis von in die Extraktions- 

rterten Losungsmittels und eines fur die Verwendung in zone eingespeistem Losungsmittel zu der Menge von in 

emer Claus-Anlage geeigneten schwef elwasserstoffhal- diese eingespeistem Gasgemisch. 
ugen Gases durchgefuhrt wird 60 Die Temperatur und der Druck wahrend des In-Be- 

Uberraschenderweise verhait sich em tertiares Amin riihrung-Stehens des Gasgemisches und des Losungs- 

im erfindungsgem&Ben Verfahren grundsatzlich anders minels in Stufe a) kann innerhalb weiter Grenzen variie- 

als z.B. em sekundares Amin, wie durch den nachste- ren. Temperaturen im Bereich von 15 bis 110°C sind 

henden Vergleichsversuch bestatigt wird. sehr geeignet; vorgezogen werden Temoeraturen im 

Em vollstdndigregenenertes Losungsmittel ist imZu- 65 Bereich von 20 bis 80° G 

sammenhang mit der vorliegenden Beschreibung und In Stufe a) wird das gesamte enthaltene Kohlenox- 

l 6 ™ l^ 0n f Aj,s P ruc ^ en e ! n ^ Losungsmittel, wel- ysulfid oder der grdBere Teil desselben aus dem Gasge- 

ches von Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid im we- misch entfernt 
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Das aus Stufe a) erhaltene beladene Losungsmittel Das nach dem Abflashen in Stufe b), erhaltene bela- ' 

enthalt H2S und CO2 und kann auch erhebliche Anteile dene Losungsmittel wird in zwei Teile aufgeteilt Der 

an gelSsten nichtsauren Bestandteilen aus dem zu reini- erste Teil wird in Stufe f) zum Erhalt eines wie in der 

genden Gasgemisch, beispielsweise Kohlenwasser- Folge noch beschriebenen vollstandig regeneriertem? 
stoffe, Kohlenmonoxid und/oder Wasserstoff, enthalten. 5 Losungsmittels regeneriert 

Vorteilhafterweise werden diese nichtsauren Bestand- Der zweite Teil des nach dem Abflashen in Stufe b) 

teile zumindest teilweise aus dem beladenen Losungs- erhaltenen beladenen Losungsmittels wird in Stufe d) 

mittel dadurch entfernt, daB man auf einen Druck ab- mit dem in Stufe c) erhaltenen Gas abgestreift, welches 

flasht, welcher hoher ist als die Summe der Partialdrilk- zum grofiten Teil, und in den meisten Fallen ganz, aus 
ke des in dem beladenen Ldsungsroittel vorliegenden 10 Kohlendioxid besteht Auf diese Weise wird das nach 

Schwefelwasserstoffs und Kohlendioxids. Auf diese dem Abflashen erhaltene beladene Losungsmittel zu- 

Weise werden nur sehr geringe Mengen an Schwefel- mindest teilweise von dem Schwefelwasserstoff, nicht 

wasserstoff und Kohlendioxid zusammen mit den jedoch von dem Kohlendioxid, befreit, und es entsteht 

nichtsauren Bestandteilen aus dem Losungsmittel frei- ein halb beladenes Losungsmittel. 
gesetzt Gegebenenfalls kann das aus dieser Abflashung 15 Dieses halb beladene Losungsmittel wird gemafl Stu- 

erhaltene Gasgemisch wieder in Stufe a) ruckgefuhrt fe e) in Stufe a) an einer Stelle eingespeist, welche sich 

werdeiL In Stufe b) wird das beladene Losungsmittel auf naher an der Einspeisestelle fur das Gasgemisch als die- 

einen Druck abgeflasht, welcher unter der bei der vor- jenige fur das vollstandig regenerierte Losungsmittel 

herrschenden Temperatur sich ergebenden Summe der befindet Auf diese Weise wird eine Regenerierung die- 

Partiaidriicke des in dem beladenen Losungsmittel vor- 20 ses halb beladenen Losungsmittels vermieden, was zu 

liegenden Kohlendioxids und Schwefelwasserstoffs einer betrachtlichen Energieersparnis fuhrt, da fUr seine 

liegt, das heiBt, auf einen Druck von 5 bis 1 bar. Regenerierung kein Dampf oder irgendein anderes Mit- 

Dabei wird einem Abflashen auf etwa Normaldruck tel verwendet werden mufl. Dariiber hinaus schrankt 

der Vorzug gegebea In dem wahrend des Abflashens das in diesem halb regenerierten Losungsmittel vorhan- 

freigesetzten Gas ist das molare Verhaltnis von 25 dene Kohlendioxid die Entfernung von Kohlendioxid 

CO2 : H2S hoher ais das molare Verhaltnis des Kohlen- aus dem Gasgemisch ein und erhoht somit die Selektivi- 

dioxids und Schwefelwasserstoffs, welche in dem bela- tat des Verfahrens fur die Entfernung von Schwefelwas- 

denen Losungsmittel nach dem Abflashen verbleiben. serstoff, was in vielen Fallen besonders attraktiv sein 

Das Abflashen in Stufe b) erfolgt sehr geeigneterweise kann. 

bei einer etwas hoheren Temperatur als das In-Beriih- 30 Das beim Abstreifen in Stufe d) erhaltene Gas enthalt 
rung-Bringen in Stuf en a), das heiBt, bei einer Tempera- Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid. Ersterer ist aus 
tur von 50 bis 120° Q und vorzugsweise bei 60 bis 90°G diesem zu entfernen, bevor es an die Atmosphare abge- 
Das Erhitzen des beladenen Losungsmittels, bevor die- geben werden oder verbrannt werden kann und die 
ses abgeflasht wird, erfolgt zweckmaBigerweise durch Verbrennungsgase an die Atmosphare abgegeben wer- * 
geringe Warmezufuhr oder durch Warmeaustausch mit 35 den konnen. Urn den Schwefelwasserstoff zu entfernen, 
anderen Produktstromen des Verfahrens, insbesondere wird das Abstreifgas in Stufe g) im Gegenstrom mit 
mit vollstandig regeneriertem Losungsmittel vollstandig regeneriertem Losungsmittel vorzugsweise 
Das wahrend des Abflashens freigesetzte Gas enthalt unter Bedingungen in Beruhrung gebracht, unter denen 
im wesentlichen CO2 und H2S, und das H2S wird aus der Schwefelwasserstoff selektiv absorbiert wird. Diese 
diesem in Stufe c) dadurch entfernt, daB man das Gas im 40 Bedingungen sind dieselben wie die fur Stufe c) be- 
Gegenstrom mit vollstandig regeneriertem Losungsmit- schriebenen. Auch hier kann es von Vorteil sein, das in 
tel in Beruhrung bringt Vorteilhafterweise entfernt man Stufe d) erhaltene Gas abzukuhlen, bevor man es in 
den Schwefelwasserstoff aus diesem Gas selektiv, und Stufe h) mit vollstandig regeneriertem Ldsungsmittel in 
dies erfolgt sehr geeigneterweise dadurch, daB man das Beruhrung bringt Das auf diese Weise erhaltene bela- 
Gas im Gegenstrom in einer hochstens 25 Boden auf- 45 dene Losungsmittel wird in Stufe i) zum Erhalt eines 
weisenden Saule und bei einer Stromungsgeschwindig- noch wie nachstehend beschriebenen vollstandig rege- 
keit von mindestens 1/2 m/sec mit vollstandig regene- nerierten Losungsmittels regeneriert Das in Stufe g), 
riertem Losungsmittel in Beruhrung bringt Der in die- erhaltene Gas besteht im wesentlichen aus Kohlendi- 
sem Schritt angewandte Druck entspricht im allgemei- oxid und enthalt nur sehr geringe Mengen an Schwef ei- 
nen dem des wahrend des Abflashens freigesetzten Ga- 50 wasserstoff. In den meisten Fallen gestatten es die Um- 
ses. Urn eine gute selektive Entfernung des Schwefel- weltschutzbestimmungen, diesem an die Atmosphare 
wasserstoffs sicherzustellen, betragt die Temperatur des abzugeben. Gegebenenfalls kann dieses Gas verbrannt 
vollstandig regenerierten Losungsmittels sehr geeigne- und die Verbrennungsgase an die Atmosphare abgege- 
terweise 15 bis 50° C, wenngleich Temperaturen darun- ben werden. 

ter oder dariiber nicht ausgeschlossen sind. Urn die in 55 Vorzugsweise werden die in den Stufen f), h) und i) zu 

Stufe c) erforderliche Menge an vollstandig regenerier- regenerierenden beladenen Losungsmittel zusammen- 

tem Losungsmittel zu reduzieren, senkt man vorteilhaf- gefaBt und gemeinsam regeneriert 
terweise die Temperatur des wahrend des Abflashens in Die Regenerierung erfolgt sehr geeigneterweise da- 

Stufe b) freigesetzten Gases, beispielsweise durch Ab- durch, daB man es in einer Regenerierungssaule (bei- 

kiihlen, bevor man es in Stufe c) mit vollstandig regene- 60 spielsweise auf eine Temperatur im Bereich von 80 bis 

riertem Losungsmittel in Beruhrung bringt 160° C) erhitzt, was vorzugsweise mit Hilfe von Dampf 

Das in Stufe c) erhaltene beladene Losungsmittel geschieht Das wahrend dieser Regenerierung erhaltene 

wird in Stufe h) zum Erhalt eines in der Folge noch Gas weist einen Schwefelwasserstoffgehalt auf, welcher 

beschriebenen vollstandig regenerierten Losungsmit- sich fur die Verwendung in einem Claus-Verfahren im 

tels regeneriert. 65 Hinblick auf die Herstellung von Schwefel eignet 

Das in Stufe c), erhaltene Gas ist im wesentlichen frei Das nach der Regenerierung erhaltene vollstandig re- 

von Schwefelwasserstoff und besteht ganz oder zum generierte Losungsmittel wird an den geeigneten Stel- 

groflten Teil aus Kohlendioxid. len des vorstehend beschriebenen Systems eingespeist 
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Geeigneterweise verwendet man das regenerierte Lo- 
sungsmittel fur Warmeaustauschzwecke, bevor man es 
in die Stufe a), c) und g) einspeist; insbesondere wird das 
regenerierte Losungsmittel einem Warmeaustausch rnit 
dera nach dem Abflashen in Stufe b) erhaitenen belade- 
nen Losungsmittel und/oder dem beladenen Losungs- 
mittel unterworfen, welches vor dem Abflashen aus Stu- 
fe a) erhalten wird. 

^ Die Erfindung wird nun anhand der Figur, welche nur 
eine AusfUhrungsform der Erfindung darstelit, im ein- 
zelnen beschrieben. 

Das zu reinigende Gasgemisch wird uber eine Lei- 
tung 1 einem Absorber 2 zugefiihrt, in welchem es mit 
uber eine Leitung 3 eingespeistem vollstandig regene- 
riertem Losungsmittel und mit iiber eine Leitung 4 ein- 
gespeistem haJb regeneriertem Losungsmittel in Beruh- 
rung gebracht wird Das gereinigte Gas verlaBt den Ab- 
sorber 2 uber eine Leitung 5. Beladenes Losungsmittel 
verlaBt den Absorber uber eine Leitung 6, wird gegebe- 
nenfalls in einem Erhitzer 7 erhitzt und einem Ab- 
flashkessel 8 zugefiihrt, wo es auf einen Druck abge- 
flasht wird, welcher unter der bei der vorherrschenden 
Temperatur sich ergebenden Summe der Partialdrucke 
des in dem beladenen Losungsmittel vorliegenden Koh- 
lendioxids und Schwefelwasserstoffs liegt Die wahrend 
des Abflashens freigesetzten Gase werden uber eine 
Leitung 9 einem Absorber 10 zugefiihrt und mit uber 
eine Leitung 11 zugefiihrten vollstandig regenerierten 
Losungsmittel in Beruhrung gebracht Das den Absor- 
ber 10 verlassende Gas wird uber eine Leitung 12 einem 
Abstreifer 13 zugefiihrt und als Abstreifgas fur einen 
Teil des in dem Abflashkessel 8 erhaitenen beladenen 
Losungsmittels verwendet. Dieser Teil wird dann iiber 
eine Leitung 14 in den Abstreifer 13 eingespeist Der 
Rest des in dem Abflashkessel 8 erhaitenen beladenen 35 
Losungsmittels und das in dem Absorber 10 erhalten e 
beladene Losungsmittel werden einem Regenerator 15 
uber eine Leitung 16 zugefuhrt, in der diese Losungsmit- 
tel mit regeneriertem Losungsmittel aus dera Regenera- 
tor 15 einem Warmeaustausch unterworfen werden. 40 
Das in dem Abstreifer 13 erhaltene halb beladene Lo- 
sungsmittel wird dem Absorber 2 uber die Leitung 4 
zugefiihrt 

^ Das aus dem Abstreifer 13 austretende Gas wird Qber 
eine Leitung 18 einem Absorber 17 zugefuhrt und mit 45 
iiber eine Leitung 19 zugefuhrtem vollstandig regene- 
riertem Losungsmittel in Beruhrung gebracht Das aus 
dem Absorber 17 iiber eine Leitung 20 austretende Gas 
besteht aus Kohlendioxid und enthalt keinen oder nur 
sehr geringe Mengen Schwef elwasserstoff. Das aus dem 
Absorber 17 austretende beladene Losungsmittel wird 
uber eine Leitung 21 der Leitung 16 zugefuhrt und in 
den Regenerator 15 eingespeist Die Regenerierung er- 
folgt in dem Regenerator 15 durch Abstreifen mit 
Dampf (nicht dargesteUt). Das iiber eine Leitung 22 aus 
dem Regenerator .15 austretende Gas ist reich an 
Schwef elwasserstoff und fur die Verwendung in einem 
Claus-Verfahren geeignet Das regenerierte Losungs- 
mittel verlaBt den Regenerator 15 iiber die Leitung 3, 
wird in einem Warmeaustauscher 23 mit beladenem Lo- 
sungsmittel aus der Leitung 16 einem Warmeaustausch 
unterworfen und den Absorbern2, 10 und 17 zugefuhrt 
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Beispiel 

Die nachstehenden Bezugszeichen beziehen sich auf 
die Figur. 

Es werden lOOOOkmol/h eines Gasgemisches (wel- 
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ches je 10000 kmol 171 kmol Schwefelwasserstoff, 
4431 kmol Kohlendioxid, 2775 kmol Kohlenmonoxid,' 
2578 kmol Wasserstoff, 37 kmol Stickstoff und 8 kmol 
Kohlenoxysulfid enthalt) bei einer Temperatur von 
40° C und einem Druck von 44 bar uber die Leitung 1 in 
den unteren Teil des Absorbers 2 (welcher 30 Ventilbo- 
den enthalt) eingespeist und im Gegenstrom mit voll- 
standig regeneriertem Losungsmittel, welches aus Me- 
thyldiathanolamin (50 Gew.-%), Suifolan (25 Gew.-°/o) 
und Wasser (25 Gew.-%) besteht (dieses Losungsmittel 
wird bei einer Temperatur von 40° C uber die Leitung 3 
(155 mVh) am oberen Ende des Absorbers eingespeist), 
und mit halb regeneriertem Losungsmittel (welches 
617 kmol/h Kohlendioxid und 75 kmol/h Schwefelwas- 
serstoff enthalt) in Beruhrung gebracht das bei einer 
Temperatur von 40° C und einem Druck von 43,7 bar 
uber eine Leitung 4 (615m 3 /h) am dritten Boden von 
oben eingespeist wird Das gereinigte Gas (8704,8 kmol/ 
h, bestehend aus 3358 kmol CO^ 2753 kmol CO, 
20 2556 kmol H* 37 kmol N 2 und 0,8 kmol COS, und unter 
200 Volumenteile/Million Schwefelwasserstoff enthal- 
tend) verlaBt den Absorber 2 uber die Leitung 5. 

Beladenes Losungsmittel wird aus dem Absorber 2 
uber die Leitung 6 bei einer Temperatur von 68°C und 
einem Druck von 44 bar in einer Menge von 770 m 3 /h 
abgezogen. Dieses Losungsmittel enthalt 246kmoI/h 
H 2 S und 1690 kmol/h C0 2 . Es wird in dem Erhitzer 7 mit 
unter geringem Druck stehendem Dampf erhitzt und in 
dem Abflashkessel 8 bei einer Temperatur von 60° C auf 
einen Druck von 1,5 bar abgeflasht Die freigesetzten 
Gase werden uber die Leitung 9 dem Absorber 10 zuge- 
fiihrt und bei 40°C und unter einem Druck von 1,4 bar 
rnit 200 mVh Qber die Leitung 11 zugefuhrtem vollstan- 
dig regeneriertem Ldsungsmittel in Beruhrung ge- 
bracht Die aus dem Absorber 10 austretenden Gase 
werden uber die Leitung 12 einem Abstreifer 13 zuge- 
fuhrt, in den uber die Leitung 14 615 ra 3 /h des in dem 
Abflashkessel 8 erhaitenen beladenen LQsungsmittels 
(welches 140 kmol/h H 2 S und 617 kmol/h C0 2 enthalt) 
eingespeist werden. Das restliche beladene Losungsmit- 
tel aus dem Abflashkessel 8 wird in dem Warmeaustau- 
scher 23 mit vollstandig regeneriertem Ldsungsmittel 
einem Warmeaustausch unterworfen und iiber die Lei- 
tung 16 dem Regenerator 15 zugefuhrt Das aus dem 
Abstreifer 13 erhaltene halb beladene Lflsungsmittel 
wird in den Absorber 2 uber die Leitung 4 in der vorste- 
hend erwahnten Menge und bei der vorstehend angege- 
benen Temperatur und dem erwahnten Druck einge- 
speist Das aus dem Abstreifer 13 austretende Gas wird 
iiber die Leitung 18 in den Absorber 17 eingespeist, wo 
es mit 252 m 3 /h iiber die Leitung 19 bei einer Tempera- 
tur von 30° C und einem Druck von 1,1 bar eingespei- 
stem vollstandig regeneriertem Losungsmittel in Beruh- 
rung gebracht wird Ober die Leitung 20 treten 
770,5 kmol/h Gas aus, welches aus 03 kmol/h H 2 S, 
725,5 kmol C0 2 , 22 kmol CO, 22 kmol H 2 und 0,7 kmol 
COS besteht Das aus dem Absorber 17 erhaltene bela- 
dene Losungsmittel (252 m 3 /h t enthaltend 68,9 kmol/h 
H 2 S und 120 kmol/h C0 2 ) wird mit den beladenen Ld- 
sungsmitteln aus dem Abflashkessel 8 und dem Absor- 
ber 10 vereint (insgesamt 607 m 3 /h) und uber die Lei- 
tung 16 in den Regenerator 15 eingespeist, welcher mit 
Dampf erhitzt wird. Das aus dem Regenerator 15 uber 
die Leitung 22 in der Stunde austretende Gas 
(530,5 kmol) besteht aus 176,5 kmol H 2 S, 353,3 kmol 
C0 2 und 0,7 kmol COS, wobei der moiare Anteil des 
H 2 S 33% betragt Das regenerierte Losungsmittel 
(607 rn 3 /h) wird in einem Warmeaustauscher 23 mit be- 
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ladenem Ldsungsmittel aus der Leitung 16 einem War- 
meaustausch unterworfen und uber die Leitung 3 dera 
Absorber 2 (155 m 3 /h), uber die Leitung 11 dem Absor- 
ber 10 (200 m 3 /h) und uber die Leitung 19 dem Absorber 
1 7 (252 m 3 /h) zugef uhrt 5 

Vergleichsversuch 

10 000 kmol/h des in dem Beispiei verwendeten Gas- 
gemisches werden bei einer Temperatur von 40° C in io 
den unteren Teil eines Absorbers eingespeist welcher 
20 Ventilboden aufweist, und im Gegenstrom mit einem 
aus Diisopropanolamin (45Gew.-%), Sulfolan 
(40Gew.-°/o) und Wasser (15Gew.-%) bestehenden, 
vollstandig regenerierten Losungsmittel in Beruhrung 15 
gebracht (die Verwendung dieses ldsungsmittels ist 
nicht erfindungsgemafi), das bei einer Temperatur von 
40° C am oberen Ende des Absorbers in einer Menge 
von 1675 m 3 /h zum Erhalt eines weniger als 200 Voiu- 
menteile/Million Schwefelwasserstoff enthaltenden ge- 20 
reinigten Gases eingespeist wird Pro Stunde enthalt 
dieses gereinigte Gas 1680 kmol Kohlendioxid Das be- 
Iadene Losungsmittel wird durch Abstreifen mit Dampf 
regeneriert, wodurch ein Gas gewonnen wird, welches 
aus 2751 kmol/h C0 2 und 171 kmol/h H 2 S besteht, wo- 25 
bei der molare Prozentsatz an H 2 S 5,9% betragt 

Der Anteil an zu regenerierendem beladenen Lo- 
sungsmittel (1675 m 3 /h) ist wesentlich hoher als der in 
dem Beispiei (607 m 3 /h), so daB fur dessen Regenerie- 
rung mehr Dampf benotigt wird. Dariiber hinaus eignet 30 
sich das bei der Regenerierung des beladenen Losungs- 
mittels erhaltene Gemisch aus CO2 und H2S nicht fiir die 
Verwendung in einem Claus-Verfahren, da der Gehait 
an Schwefelwasserstoff zu niedrig ist Um ein fur ein 
Claus-Verfahren geeignetes Gas herzusteilen, ist eine 35 
weitere Anreicherung mit H 2 S durch Absorptions/Re- 
generierungsschritte mit einem geeigneten Losungsmit? 
tel fur dieses Gemisch erf orderlich. 

Patentanspriiche 40 

1. Verfahren zum Entfernen von Schwefelwasser- 
stoff und Kohlendioxid aus einem Gasgemisch un- 
ter gleichzeitiger Herstellung eines schwefelwas- 
serstoffhaltigen Gases, welches sich fur die Ver- 45 
wendung in einem Claus-Verfahren eignet, umfas- 
send die folgenden Stufen: 

a) das Kontaktieren des Gasgemisches unter 
erhdhtem Druck und im Gegenstrom mit ei- 
nem vollstandig regenerierten Losungsmittel; 50 

b) das Entspannen des in Stufe a) erhaltenen 
beladenen Ldsungsmittels unter Abflashen auf 
einen Druck, welcher unter der bei der vor- 
herrschenden Temperatur sich ergebenden 
Summe der Partialdrucke des in dem belade- 55 
nen Losungsmittel vorliegenden Kohlendi- 
oxids und Schwefelwasserstoff s Iiegt; 

c) das Kontaktieren des in Stufe b) freigesetz- 
ten schwefelwasserstoff- und kohlendioxidhal- 
tigen Gases im Gegenstrom mit vollstandig re- 60 
generiertem Losungsmittel unter Bedingun- 
gen, die fur die Entfernung von Schwefelwas- 
serstoff selektiv sind; 

d) das Abstreifen von in Stufe b) nach dem 
Entspannen erhaltenen beladenen Ldsungs- 55 
mittels mit dem in Stufe c) erhaltenen Gas; und 

e) das Einspeisen des in Stufe d) erhaltenen 
abgestreiften Losungsmittels in Stufe a), 
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dadurch gekennzeichnet daB das Losungsmittel 
ein tertiares Amin und ein physikalisches Losungs- 
mittel enthalt daB nur ein Teil des nach dem Ab- 
flashen in Stufe b) erhaltenen beladenen Losungs- 
mittels in Stufe d) abgestreift wird, daB das erhalte- 
ne abgestreifte Ldsungsmittel als halbregeneriertes 
Losungsmittel in die Stufe a) an einer Stelle einge- 
speist wird, die naner an der Einspeisestelle for das 
Gasgemisch als diejenige fur das vollstandig rege- 
nerierte Losungsmittel liegt, und daB das Verfahren 
die folgenden weiteren Stufen umfaBt: 

f) das Regenerieren des restlichen Teils des in 
Stufe b) nach dem Abflashen erhaltenen bela- 
denen Losungsmittels; 

g) das Kontaktieren des in Stufe d) erhaltenen 
Gases im Gegenstrom mit regeneriertem Lo- 
sungsmittel unter Bedingungen, welche fur die 
Abtrennung von Schwefelwasserstoff selektiv 
sind; 

h) das Regenerieren des in Stufe c) erhaltenen 
beladenen Ldsungsmittels; und 

i) das Regenerieren des in Stufe g) erhaltenen 
beladenen Ldsungsmittels, 

wobei das Regenerieren in den Stufen f), h) und i) 
durch Erwannen des beladenen Losungsmittels in 
einer Regeneriersaule mit Dampf bis zu einer Tem- 
peratur im Bereich von 80 bis 160° C unter Gewin- 
nung eines regenerierten Losungsmittels und eines 
ftir die Verwendung in einer Claus-Anlage geeigne- 
ten schwefelwasserstoffhaltigen Gases durchge- 
filhrtwird 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Losungsmittel Wasser enthalt 
3- Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das tertiare Amin aliphatisch ist 
und mindestens eine Hydroxyalkyigruppe je Mole- 
kul enthalt 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet daB das tertiare Amin Methyldiathanola- 
min ist 

5. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spruche, dadurch gekennzeichnet, dafl das physika- 
lische Absorptionsmittel Tetrahydrothiophen- 

I, 1-dioxidist 

6. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet daB das Lo- 
sungsmittel Methyldiathanolaniin, Tetrahydrothio- 
phen- 1 ,1 -dioxid und Wasser enthalt 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet daB das Losungsmittel 10 bis 60 Ge- 
wichtsprozent Methyldiathanolamin, 15 bis 55 Ge- 
wichtsprozent Tetrahydrothiophen- 1,1 -dioxid und 
5 bis 35 Gewichtsprozent Wasser enthalt 

8. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dafi das Gasge- 
misch in Stufen a) mit vollstandig regeneriertem 
Ldsungsmittel in einer Kontaktierungszone in Be- 
ruhrung gebracht wird, die 15 bis 80 Beruhrungsfla- 
chen aufweist 

9 Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, da durch gekennzeichnet daB Stufe a) bei 
einer Kontaktierungs temperatur von 20 bis 80° C 
durchgef iihrt wird 

10. Verfahren nach eiriem der vorangehenden An- 
spruche, dadurch gekennzeichnet, daB Stufe a) un- 
ter einem Druck von 20 bis 100 bar durchgef uhrt 
wird 

II. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
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spriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl das beladene 
Losungsmittel in Stufe b) auf atmospharischen 
Druckabgeflashtwird. 

12 Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Abflas- 5 
hen in Stufe b) bei einer Temperatur von 60 bis 
90* C durchgef unit wird. 

13. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
sprtiche, dadurch gekennzeichnet, dafl sowohl in 
Stufe c) (das in Stufe b) freigesetzte Gas als auch in iq 
Stufe g) das in Stufe d) erhaltene Gas mit vollstan- 
dig regeneriertem Losungsmittel im Gegenstrom in 
einer Saule mit hochstens 25 Boden bei einer Stro- 
mungsgeschwindigkeit von mindestens 1/2 in/sec in 
Beruhrung gebracht wird. l5 

14. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Stufen c) 
und g) bei einer Beriihrungstemperatur von 15 bis 
50° C durchgefuhrt werden. 

15. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 20 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl die belade- 
nen Losungsmittel der Stufen f), h) und i) miteinan- 
der vereinigt und zusammen regeneriert werden. 

16. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl die Regene- 25 
rierung durch Erhitzen des beladenen Ldsungsmit- 
tels bei Temperaturen von 80 bis 160°C in einer 
Regeneriemngssauie unter Verwendung von 
Dampf erfolgt 

17. Verfahren nach einem der vorangehenden An- 30 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl das regene- 
rierte Losungsmittel vor der Einspeisung in die Stu- 
fen a), c) und g) einem Warmeaustausch mit bela- 
denem Losungsmittel aus Stufe b) und/oder Stufe 
a)unterworfenwird. 35 
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